
به نام خدا 



انی ايرن متالورژگره سالانه انجمن مهندسين کننهمي  

 

 
 

 توليد پودر آلومينا با استفاده از روش سنتز احتراقي در محلول
 

۲دارين پاي و محمد حس۱لاد روشن افشاريم  

رازي دانشگاه شي مواد دانشکده مهندسيبخش مهندس  

 

 
 چکيده

يکي از . امروزه روش هاي مختلفي براي توليد پودرهايي با ابعاد نانومتري مورد استفاده قرار مي گيرد

ساده براي توليد اينگونه پودرها روش سنتز احتراقي محلول مي باشد که از طريق واکنش روش هاي 

هدف از تحقيق حاضر سنتز پودر آلومينا با ابعاد . حاصل از احتراق يک ژل، سنتز صورت مي گيرد

        نانومتري و حداقل ميزان آگلومره شدن با استفاده از کنترل ترکيب شيميايي ودماي انجام واکنش 

دراين راستا از نيترات آلومينيوم به عنوان عامل تأمين کننده يون هاي آلومينيوم و از ترکيب اوره . مي باشد

در اين تحقيق جهت آناليز ترکيب شيميايي وتعيين .  و آمونيوم   استات بعنوان مخلوط سوخت استفاده شد

از جمله ترکيب شيميايي و ( نده فرايند اندازه کريستال هاي توليد شده و بررسي پارامتر هاي کنترل کن

نتايج حاصل از اين تحقيق نشان دادند .  استفاده گرديدXRDاز آناليز پراش اشعه ايکس) دماي احتراق 

 گراد و ي درجه سانت۵۰۰ يدر اين تحقيق دما( که با انتخاب دماي بهينه و ترکيب شيميايي مناسب 

، واکنش در جهتي هدايت )آمونيوم استات تعيين شد درصد ۲۰ درصد اوره و ۸۰ يترکيب سوخت حاو

         در اين تحقيق پودرهايي (nm۱۰۰مي شود که مي توان به پودرهايي با اندازه کريستالي کوچکتراز 

 .و حداقل ميزان آگلومره شدن دسترسي پيدا نمود)  نانومتر بدست آمد۶۰با اندازه کريستالي حدود 

 
 قي،نيترات آلومينيوم،اوره،آمونيوم استات،آگلومره شدن         سنتز احترا: ي کليديواژه ها

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  کارشناسييدانشجو‐۱

  استاديار‐۲ 
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 مقدمه 
، كاربرد و سيعي براي ساخت مواد مهندسي پيشرفته     امروزه پودرهاي آلومينا با توزيع اندازه كنترل شده 

سط فرايند باير توليد مي شوند اما اين فرايند بدليل پودرهاي آلومينا بصورت تجاري تو. پيدا كرده اند 

 در سال هاي اخير.   محدوديتهايي كه دارد براي توليد ذرات ريز خالص مورد استفاده قرار نمي گيرد

اين پودرها پتانسيل .  توجه قرار گرفته است رد پودرهاي  آلومينا با اندازه نانو متري نيز بسيار موتوليد

 كمك زينتر در  ، عايق هاي حرارتي ، كاتاليزورها ، هاينده، سا د به عنوان پوشش هابالائي جهت كاربر

.   پيشرفته و نانوكامپيوزيتها جهت كاربردهاي مهندسي و الكتريكي را دارا مي باشنديفراوري سراميك ها

ي يالومين اين مواد داراي ويژگي هاي منحصر بفردي نسبت به سراميكهاي آه ازدر واقع قطعات توليد شد

  ، تافنس ، استحكام فشاري ، شفافيت و مقاومت به سايش آنها بمراتبسختياول مي باشند بطوريكه متد

 به منظور توليد پودرهاي سراميكي با خواص  . ]١[ بيشتر از نمونه هاي مشابه با ساختار ميكروني هستند

 شيميائي ، مكانيكي و دسته اين روشها را مي توان به سه. مورد نظر روشهاي مختلفي وجود دارد 

 نسبت به ديگر روش هابيشتر مورد توجه قرار  امروزه روشهاي شيميائي . ]٢[ترموفيزيكي تقسيم بندي نمود

  ساده و اقتصادي بوده و كنترل خواص محصول نهائي نيز در ايني  روشهاي شيميائدر واقع. گرفته است 

ي شيميائي متداول براي توليد پودرهاي سراميكي نانو از روشها.  براحتي امكان پذير مي باشد روش ها

                                                                                                               :متري مي توان به مواردي چون 

Co – Precipitiation,  Spray Drying, Freeze- Drying, Combustion Synthesis  
(CS), Sol – Gel 

                                                                  .                                                                        اشاره نمود 
ه شده و  ارزاني مي باشد كه در آن از تجهيزات ساده اي استفاد وسنتز احتراقي از جمله روشهاي ساده

 ي نانومتر مختلف در حدي كريستالءژي و اندازهولوفبالا و با مورامكان توليد پودرهايي با درجه خلوص 

                          .                                                                                ]۳[ آورديرا فراهم م
     يد كاهش احتراقي مي باشد كه منجر به توليد پودرهاي اكسي–سايش  يک واکنش اکCS در واقع 

در اين روش از نيترات فلز مورد نظر و يک سوخت ، براي تهيه محلول مورد نظر . نانو متري مي گردد 

يونهاي نيترات نقش اکساينده را ايفا کرده و سوخت مورد نظر به عنوان يک عامل احيا . استفاده مي شود 

به عنوان نمونه . ي کند و در واقع شدت انجام واکنش به نوع سوخت بکار رفته بستگي داردکننده عمل م

سرعت و شدت احتراق واکنش انجام شده بوسيله اوره بيشتر از زماني است که از اسيد سيتريک استفاده 

ر واقع با د. نقش ديگر سوخت مورد استفاده ، ايجاد کامپلکس از يون فلزي مورد نظر مي باشد . مي شود 

ايجاد کامپلکس ، محلول همگن تري بدست مي آيد و اين موجب خلوص و درجه همگني بالاي 

 . محصول بدست آمده مي گردد 
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علاوه بر نوع سوخت بکار رفته ، عوامل مختلف ديگري مانند نسبت سوخت به يون نيترات و درجه 

 که با کنترل آنها مي توان واکنش را در حرارت انجام واکنش نيز در روند وقوع واکنش تاثير مي گذارند

 . در واقع اين  دو عامل سرعت و شدت انجام شدن واکنش را کنترل مي کنند . جهت دلخواه پيشبرد 

ميزان گرماي واکنش بر روي اندازه کريستالي و ميزان آلگومره شدن ذرات اثر مي گذارد ، بطوريکه با 

ي رشد ذرات و افزايش مقدار و اندازه آگلومره ها فراهم مي افزايش گرماي واکنش انجام شده شرايط برا

بنابراين به هر ميزان که گرماي واکنش کمتر باشد انتظار مي رود که پودرهائي با اندازه کريستالي . گردد 

در اين راستا مي توان از سوختهايي استفاده کرد که منجر به . کوچکتر و ميزان آلگومره شدن توليد گردد 

به عنوان نمونه در خصوص امکان . اکنش بدون ايجاد شعله و با گرماي واکنش کمتري مي شوند انجام و

البته در  . ]۴[استفاده از اسيد سيتريک جهت توليد پودر نانومتري آلومينا بررسي هايي انجام پذيرفته است

ي آيد که براي همين نوع واکنش ها بدليل پايين بودن گرماي واکنش ، پودرهاي غيرکريستالي بدست م

تبديل به پودرهاي کريستالي نياز به عمليات کلسينه است از طرفي در طي عمليات حرارت دهي امکان 

درشت شدن ذرات وجود خواهد داشت با توجه به موارد مذکور هدف از تحقيق حاضر آن است که به 

هر دو هدف يعني توليد هنگام استفاده از اوره به عنوان سوخت با پائين آوردن گرماي واکنش ،  به 

با حداقل ميزان آلگومره شدن و اندازه ) بدون نياز به عمليات کلسينه کردن ( پودرهاي کريستالي 

 . کريستالي ، دست پيدا نمود 

در کنار اوره، که منجر به پائين آوردن ) آمونيوم استات ( در اين مقاله ، با استفاده از يک سوخت کمکي 

، تغيير نسبت سوخت به يون نيترات و استفاده از عوامل اکسيد کننده اضافي ]۵[گرماي واکنش مي گردد

مانند اسيد نيتريک و آمونيوم نيترات و کنترل دماي واکنش ، بهترين شرايط براي رسيدن به اهداف ذکر 

 .شده مورد بررسي قرارگرفته است 

  

 روش انجام آزمايش 
 :رفتند عبارتند از موادي که در اين آزمايش مورد استفاده قرار گ

 درصد ۶۷، اسيد نيتريک  )Merck(، آمونيوم استات )کيميا مواد(، اوره )Merck( نيترات آلومينيوم 

)Merck (  و نيترات آمونيوم )Merck .(  

 ml ۵۰آلومينيوم به همراه مقدار مشخصي اوره و آمونيوم استات را در نيترات  گرم ۱۰در اين آزمايشها 

همراه با هم زدن حرارت داده تا ژل Co ۱۰۰ وسپس محلول بدست آمده را در دمايآب مقطر حل کرده

 سانتي گراد درون کوره C۵۰۰°ژل بدست آمده در درجه حرارتي در محدوده. شفافي تشکيل شود 

در حين عمليات حرارت دهي ژل منبسط شده و حالت کف مانندي تشکيل مي . حرارت داده مي شود 

 ثانيه واکنش انجام و حجم زيادي گاز که معمولا ۲۰‐۳۰ان مشخصي حدود بعد از گذشت زم. شود 
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بر حسب نوع واکنش شيميائي بکاررفته ، .  مي باشد خارج مي شود  N2  وCO  ، H2O 2گازهايي مانند 

 . واکنش انجام شده مي تواند همراه با شعله باشد و يا شعله اي در هنگام انجام واکنش تشکيل نشود 

 گرم بايد نسبت ۱۰ مقدار استوکيومتري اوره و آمونيوم استات مورد نياز به ازاء براي تعيين
F
O

نسبت  ( 

 در نظر ۱برابر ) مجموع ظرفيت والانس عوامل اکسيد کننده به مجموع ظرفيت والانس عوامل احيا کننده 

 به Al , C , Hامل اکسيد کننده و   تنها ع‐۲در اين واکنش اکسيژن با ظرفيت والانس . گرفته شود 

 .  وعوامل احيا کننده مي باشند ۳ ، ۴ ، ۱ترتيب با ظرفيت هاي 

 . مول مي باشد۳۷/۱ مول نيترات آلومينيوم برابر ۱به ازاء  ) AA( مقدار استوکيومتري آمونيوم استات
 
)۱( 

           .          مول مي باشد ۵/۲ برابر مول نيترات آلومينيوم استات۱به ازاء )   U(مقدار استوکيومتري اوره 

)۲           (222322423 414
2
55.0

2
59.)( NOHCOOAlONCHOHNOAl +++=+    

گفته شد براي کاهش ميزان گرماي واکنش از آمونيوم استات در کنار اوره استفاده شده همانطور که 

جهت .  بنابراين براي کاهش گرما زا بودن واکنش بتدريج نسبت آمونيوم استات به اوره افزايش داده شد 

ه تهيه  نمونه با نسبت هاي مختلفي از آمونيوم استات واور۷بررسي اثر اضافه نمودن آمونيوم استات 

 , U                 0.8U+0.2AA , 0.9U+0.1AAمحلول هائي با ترکيب. گرديده 
0.75U+0.25AA , 0.7U+0.3AA , 0.6U+0.4AA , 0.5U+0.5AA تهيه شد و  عمليات 

 براي C۵۰۰°بعد از تهيه ژل مورد نظر واکنش دردماي .  ژل سازي براي کليه محلول ها انجام پذيرفت 

 . م شد تمامي ژل ها انجا

 تهيه 0.75V+0.25AAجهت بررسي اثر دماي انجام واکنش برروي پودر بدست آمده ، ژل با ترکيب 

ترکيب شيميائي و ) ۱(جدول . درجه سانتيگراد مورد آزمايش قرار گرفت ۶۰۰ و ۵۰۰، ۴۰۰و در دماهاي 

 . شرايط عمليات را در آزمايشهاي  مختلف  معرفي مي نمايد 

قايسه ميزان کريستالي شدن نمونه هاي مختلف و بررسي اندازه ذرات کريستالي از در اين تحقيق براي م

 .  استفاده شد XRDآناليز 

 
 نتايج و بحث 

مشاهده شد  که با افزايش دماي انجام واکنش  ) ۱شکل (۳ و۲ و۱ نمونه هاي XRDاز مقايسه ي الگوي 

. رف به حالت کريستالي تبديل مي شوند پيکهاي آلومينا نمايان مي شود و پودرهاي حاصل از حالت آمو

در اين دما .  مي باشد Co ۶۰۰دماي  )  0.75V+0.25AA( بهترين دماي بدست آمده در اين ترکيب 

، دماي نسبتا بالائي بوده Co ۶۰۰البته با توجه به اينکه دماي . پودر بدست آمده کاملاٌ کريستالي مي باشد 

 مشاهده XRDه افزايش مي يابد و با توجه به اينکه در الگوي و امکان رشد کريستال و ايجاد آگلومو

222324323 11
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 با وجود اينکه پودر حاصل شده کاملا کريستال نمي باشد ولي پيکهاي مربوط به آلومينا ۱شده از نمونه 

  انتخاب شد تا در ادامه با کنترل ترکيب Co ۵۰۰کاملا شکل گرفته اند دماي بهينه جهت انجام واکنش 

رهايي با حد اکثر ميزان کريستال شدن حداقل اندازه کريستالي و حداقل آلگومره شدن شيميائي به پود

 . دست پيدا کرد 

به همين منظور . براي کنترل ترکيب شيميائي اثر اضافه نمودن آمونيوم استات مورد بررسي قرارگرفت 

شاهدات م. مورد بررسي قرارگرفت  ) ۱شکل ( ۹ تا ۴ بدست آمده از نمونه هاي XRDالگوي 

آزمايشگاهي نشان داد که با افزايش نسبت آمونيوم استات به اوره بتدريج از شدت انجام واکنش کاسته 

       هيچگونه ) 0.5U+0.5AA ( ۹شد و شعله نا پايدارتري مشاهده گرديد بگونه اي که براي نمونه 

ه با اضافه نمودن بيش از  نمونه ها مشاهده مي شود کXRDبا بررسي الگوي . شعله اي مشاهده نگرديد 

                           ۸ بتدريج از ميزان کريستالي شدن ذرات کاسته مي شود بطوريکه از نمونه ي  AA درصد ۳۳

)0.6U+0.4AA (  بنابراين مناسب ترين ترکيب بدست آمده . به بعد ذرات کريستالي تشکل نمي گردد

گرماي . که ضمن کاملاٌ کريستالي بودن  ) ۶ه نمون ( 0.8U+0.2AA  ترکيب Co ۵۰۰در دماي 

 . واکنش کمتري نسبت به ترکيبات حاوي درصد بيشتري اوره دارا مي باشد 

مشاهده ميشود که پيکهاي بدست آمده از هر دو  ) ۱شکل ( ۳ ، ۵ نمونه هاي XRDبا مقايسه الگوي 

هاي بدست آمده اندازه کريستالي الگو داراي پهناي يکساني مي باشند که بدين معني مي باشد که پودر

 مشاهده مي شود که بيانگر ۳  نسبت به نمونه ۵تقريبا يکساني دارند ولي پيکهاي مشخص تري در نمونه 

 بوده است بنابراين ميتوان ۳ بيشتر از نمونه ۵اين موضوع مي باشد که شدت واکنش انجام شده در نمونه 

 .ت واکنش بيشتر از افزايش دماي انجام واکنش مي باشدنتيجه گرفت که اثر ترکيب شيميائي برروي شد

   آلفا XRD يدر ضمن با مقايسه پيک هاي بدست آمده از نمونه ها يي که کريستالي شده اند با الگو

همچنين . مشاهده شد که نمونه هاي بدست آمده آلومينا از نوع آلفا مي باشند ) ۱۰ نمونه ۱شکل (آلومينا 

 مختلف تفاوت قابل ي نمونه هاXRD يشدن پيک هاي بدست آمده از الگوبا مقايسه ميزان پهن 

 مشاهده نشد و اين موضوع نشان ميدهد که اندازه کريستالي پودرهاي بدست آمده تفاوت يملاحضه ا

 . نانومتر تخمين زده شد۶۰اندازه متوسط اندازه کريستالي ذرات حدود . زيادي با يکديگر ندارند 
 

  ينتيجه گير
ن تحقيق اثر ترکيب شيميايي و دماي انجام واکنش برروي پودر آلوميناي توليد شده به روش سنتز در اي

       نتايج بدست آمده نشان داد که تغييرات ترکيب شيميايي. احتراقي در محلول مورد بررسي قرار گرفت 

زاد شده مي موجب کاهش شدت انجام واکنش و حرارت آ) افزايش نسبت آمونيوم استات به اوره ( 

از اين جهت، بر روي ميزان کريستالي شدن ذرات پودر بدست آمده تاثير ميگذارد بطوريکه با . گردد

همچنين مشاهدات نشان .  درصد آمونيوم استات ذرات کريستالي تشکيل نميشود ۴۰اضافه نمودن بيش از 

درضمن تمام پودرهاي . وده استدادکه تغيير در ترکيب شيميايي برروي اندازه کريستالي ذرات بي تاثير ب
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اندازه کريستالي . بدست آمده که ساختار کريستالي داشتند از نوع آلفا آلومينا تشخيص داده شدند

با توجه به ميزان پهن شدن (  نانومتر تخمين زده شد۶۰پودرهاي بدست آمده يکسان بوده و در حدود 

  ). XRDپيک هاي بدست آمده از الگوي 
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 ترکيب شيميايي و شرايط انجام آزمايشها) ۱(جدول

 
 

 
 

)c°( کنش دماي انجام وا آمونيوم استات  شماره نمونه اوره
 ١  درصد٧٥  درصد٢٥ ٤٠٠
 ٢  درصد٧٥  درصد٢٥ ٥٠٠
 ٣  درصد٧٥  درصد٢٥ ٦٠٠
٥٠٠ ‐‐‐‐‐‐‐‐‐‐  ٤ درصد١٠٠
 ٥  درصد٩٠  درصد١٠ ٥٠٠
درصد٢٠ ٥٠٠  ٦  درصد٨٠ 
 ٧  درصد٧٠  درصد٣٠ ٥٠٠
 ٨  درصد٦٠  درصد٤٠ ٥٠٠
 ٩  درصد٥٠  درصد٥٠ ٥٠٠
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 )H ، ۷ نمونه )G ، ۶ نمونه )F ، ۵ نمونه )E ، ۴ نمونه )D ، ۳ نمونه )C ، ۲ نمونه )B ، ۱ نمونه )XRD Aالگوي : )۱(شکل

 )آلفا آلومينا (  نمونه مرجع )J ، ۹ نمونه )I ، ۸نمونه 
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Synthesis of nanocrystalline alumina powder using solution combustion 
synthesis method 

 
M. Roshanafshar1 and M.H. Paydar2 

 

Department of Metallurgy and Material Science, School of Eng., Shiraz University, 
Shiraz-Iran 

 
Abstract 
Now a days different methods can be used for producing nanocrystalline powders. One of the 
simplest methods for synthesizing this type of powders is solution combustion synthesis, in 
which the powder produced through the combustion of a gel. The main aim of the present study 
was to synthesis nanocrystalline alumina powder containing minimum amount of agglomerates 
by controlling chemical composition and the combustion reaction temperature. To carry out the 
investigation, aluminum nitrate was used as the source of aluminum ion and urea and 
ammonium acetate were used as the fuel mixture. 
In this study XRD method was used for determining crystal structure and  crystalline size of the 
phase synthesized through the combustion reaction. The results showed that the optimum 
temperature of the combustion reaction is 500 oC and optimum chemical composition of the fuel 
for preparing the gel is 80 % urea and 20 % ammonium acetate. In the optimum conditions, 
alpha alumina powders with crystalline size lower than 60 nm and having little agglomerates 
were produced.     
 
Keywords: Combustion Synthesis, Aluminum Nitrate, Urea, Nanocrystalline, Alumina powder 
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